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Verfahren zaim Herstellen von hexagonalen Einkristallen, 
und deren Verwendung ai^ Substi:a.t fur Halbleiterbauele-. 
mente 

Beschreibung . . - 

Die Erfindxing bet riff t ein Verfahren zum Herstellen von 
beisonders spaim\mgsarmeri Binkristaiie^ mit hexagonal^r 
Sfcruktiar, insbesondere Koriindeinkristallen mittels dLem 
Gzochir^aLi^ki- Verfahren und einem nachgeschaltet abl^uf eii- . 
deii Terftperprozess, d^mit^ erhaltene spannimgsf reie . Kri^ . . 
Stalin selbs t , sowie die Verwendung sbicber Kristp.lle ^ zur 
Hers t elltmg vori elektronisclien 'und elektrischen Baut^i-^ 
ien. 



Die Herstellujig. von III-Nitrid Halbleiterbauelementen 
die Entwicklung einer Vielzahl vbn elektronischen Bauele- 
menteti in der Hochtemperaturtechnik, - der Hooh.energiete.cli- 
nikv wie auch bei Laseranwendungen erst ermoglicht. Vor. 
allem aber sind lichtstarke blaue und weiSe Leuchtdioden 
fZiSDj erst mit diesen Elementen auch groSteohnisch reali- 
sierbar. Das Hauptproblem hierbei ist eine ausreichende 
Verfugbarkeit von geeignetem Substratmaterial . Ein geeig-- 
netes Subs t rat muss vor allem eine hohe Transparent und 
eine ausreichende Resistenz gegen die korrosive Beanspru- 
chung bei der Hersteliung der Halbleiterbauelemente auf- 
iftTeisen, Es muss bei Temperaturen uber 1300 K hinreichend 
f ormstabil sein* urn ein homogenes Halbleiterschichtwachs 
turn- zu ermoglichen. 



Die tiiermischen EigensGhaf ten wie thermische Dehnung und ^ 
Warmeleitung mussen ebenfalls geeignete Werte aufweisen.. 
AuSerdem sollte ein sogenanntez* Mismatch, zwischen dem - . 
Kiristallgittei: des Substrats und deHi Kristallgitter :der 
kristailinen Galliumnitridschicht moglichst gering- seiUr;;. 
damit die GailiumnitridsGhicht epitaktisch auf. dem Sub- 
strat aufgebracht werden-kann. Derzeit wird Saphir a^3Ls - • 
' Subsfcr-at verwendet, desseri physikalische Eigenschaftan ■ 
denerl von GaN und den damit vearwahdt en Halbleiterya,raan- . 
ten, wie , beispielsweise AIN, GaN, InGaN^ oder InGaAl^ na:he 
koiranen. Als Substrate werden sogenannte Wafer verw^ndet. 
Das sind dunne S\ibstrat'St:b.^iben ?t^^^ Durchmesser ypn -eini- 
gfen Zoli ( 2-4^^) . Der geringste Mismatch zwischen.^^Saphir ; 
' und GaN : ergibt sich, wehii als S\ib^trat V7afeir A^ <QOpi> .r 
Orient ieocurig Verwendet werdeh. Bfei dieser <0001> Orien- 
tierung ist der Mismatch d^r Gitterkonstante des. Saphirs 
■ gegenuber. der von GaN besonders gering. Iri dieseir <0001>" 
Oiri^Titierung ist die [0001] Flache die Waf eroberf la-ciie 
und die krlstallographische, c-Achse; steht .rechtwinklig. . 
auf deii Waf erf lachen. 

Ein geeignetes und fuir die S^phirzucht verbreitetes « Ver- 
fahren- ist beispielsweise das sogenannte Czochralski- . ■ 
Verfa.hren, bei dem ein Impfkristall in geschmolzenes 
Rohmaterial eingetaucht uiid-^ langsatn aus diesem ge- ; 
schmolzenen Rohmaterial hera.usgezogen wird. Dieses . 
Czochralski^Verfahren hat gegenuber anderen bekannten 
Kristallzuchtverf ahreri den Vorteil/ dass ein gerichtetes 
Kristallw^achstum und damit- eih geordneter Materialauf bau 
moglich ist ,i Problematisch hierbei ist allerdings, . dass ' 
sich ein Einkristall hoher Qualitat hach dem: CzochraLski 
V^rfahren nur dann herstellen lasst, wenn der Impfkri- 
stall parallel zu der kristallographischen m-Richtung de 



Saphirs aus dem gesclimolzeiien Rohrnaterial iierausgezogen 
wird,.::rDi.e-se m-Rich^^ etnen, 
Winkel-.' :^on" 90:- Gradv:^ auch eine, Kri-r;. 

st:ailzUGht, ria'G^ Czocliralski-yerf ahren" betrieben^ bei , 

dex ciie ZieHrichfcu^ 60 Grad mit der . c- . 

Aclise eirischlieSt (r-Riclitung| . Nachteilig hierbei ist, 
' dass die .gewurischten :Waf er in .<Q:G01> Orientierung aus den ■ 
SO: gezuchteten Einkrlatallen auf wen^ schrag herausge-, 
scHnitten werden: mussen. Dies reduziert die Ausbeute und 
erf ordert . gerade beim. Sapbirj wegen; seiner groS^ Harte. 
einen -hohen Bearbeiturigsa^^^ AuSerdem zeigen die so . 

gewonnenen . Wafer ein unsyiranetri^clies Relapcat ionsve3fh^lt;en. 
der* iiitirxnsis.gheri Spariiaurig' und; , damit eine imsymmetri^sclie 
Def otrnat-lon' der.: Waf ex.. bei vei^ex. ;n^ Tempe:?'at;TyLr^ 
behandlung. .Dieses YqX^^a•l ten. zeigt siich als storend.,.bei.. 
einem . spateren epitaktischan Auf wachsen^ beispielsweis^: ; 
voii .GaN auf .dem' Wafer, daj bei, dem;:Epitaxieprozesa- lioke^ 
Temperaturen auf txeteii uft^^^^^ von seiner _ 

erf order lichen Planifcafe abwei.cht^^ Mit dem Czochrals.ki- 
^ Ver.f ahren /er^^ der Kristalle^ 

mTRichtung foiglich eiii relativ: groSer Materialversqhnitt 
gem^ssen an eingebrachtem Kristallvolumen im Verhaltnis 
zur erbaltenen Waberoberfiaoh^ Zusatzlicb ist die WaferT- 
qualitat: . durch Deformation infolge Spannungsrelaxation 
bei Temperaturen pberhalb 12 70 . K nachteilig beeinflusst. 
, Das Yerf ormen durch Spannungsrelaxation zeigt sich dar- 
.uber. hinaus auch bereits bei - der Herstellung der Wafer in 
Schleif prozessen und. Polierprozessen. 

Bi slang, kpnnte mit dem Gzochralski-Verfahren in c~ - 
Achsenrichtung hinsichtlich: Kristallqualitat keine . guten 
Ergebnisse erhalten werden^ es . s:ei .denn, die Zuchtungsge^ 
schwihdigkeit wurde in Abhangigkeit des an der Phasenr. 
grenze' angelegten axialen Tempera turgradienten minimiert. 
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womit allerdings audi wegerl d'er dann eingeschrankfcen 
"WachstumsgesGhwindl^ kein wirtschaf tliches • Her^tellen 

v^on Sapixirkiristallen nach diesem Verf aiiren moglicli ; war . - " ; ; 
Die schlechte Materialqualitat- " if egt darin begrundet , . 
dass das Wachstum auf ■ dex- atoma^r ^ [0001]. Flache /: 
stattfindet r Auf diesex [OOOl] Flache werden aber ber-^its. 
bel den geringsten Oberf iacKerienergien des. Kristallsy^ . 
stfemfe Einschlusse ^i-ngelagert' und es entstehen Kleinwinr; .. 
'kelk<:^rngren:^en, wodurcln da^ Substratmaterial fur hochwer- 
fcige elektrofiische Bauteile unbraucbbar wird; . ■. 

In'der DD-a'2 02 901 wird die Herstelluixg mdgliehst . hotuo-. . ^ 
gener sparmungsf reier dxidischea: Einkrlstalle beseh:pi^- 
'ben, Dabei in einem Hochfrequenzheizsy^ 
Ziichtiingsraum ein sehr f laGher Tem^ 

stellt Es kat sich j^docb ^g dass dieses Verfatiren 

zur Herstelluiig von Massenprddukte^ wie Substraten fur- 
Halbleiterbauelementen nicht geeignet ist. 

Das-' der Erfindurig zugruxideliegende Ziel ist es ein Ver- 
fahren anzugeben/ mit dem sich einfach und mit groBer 
Ausbeute Einkristalle" herstellen lassen, aus denen sich - 
spate^r eihkristalline Substrate in <0 001 > Orient ierung 



wirtschaf tlich urid in hoher Qualitat, insbesondere span 



nungsarm, gewinnen la;ssen.- 



Das ■ Ziel wird durch' das in deii Ahspruchen def inierte " . - ^ 

Verfahren erreicht , Es hat sich uberraschenderweise g^^^^^igK^^-^^^ . -1 
zeigt, dass bei einem Verfahren der eingangs genanntenr y^^g^^j^-^^^^ 
Art der axiale Ternperaturgradient im y Phasengrenzberea ch . - ^ ^ ^ 
'{ca.."l cm ira gewachsenen 'Kris tall bis zur ^^^f^^^^^^Mf^:^ 
desteris 3 0 K/cm eingestellt wird, womit Wachstumsge-'^^-^^;|^^ 
schwindigkeiten von mindestens 40 ram/Tag erreicht ^^^.^S^^^^S: 



und der Einkristall anschlieSend einer Temperaturbeh^a^^^^. 



lung in eiriem;voxzu^sweise'' m geringem radial sym-^ 

inetirischen Temp^r^atiirgiradienten'" eiiiem insbesonders ' . ' 

moglichst kleinen axialen Gra^^ unterzogen wird. ; v 

Die erf indungsgemaS^ Kristallzuclit- wird entlang der kri-- . . .. 
stallographischen c--Achse durchge^ Hierbei hat es 

sich gezeigt, dass^ die Zucht vorztigsweise mit einer Ab--". 
weiciiung kleiner als 5° von der c-Achse erfolgen muss / V . 
Insbesondere betragt die \&)weic]iung j weniger als- 

2 ,5 "° . Gener^ll wird j edoch versucht, den Kristall- so . 
exakt wie tnoglieh ixi der kristallographischen c-^ Richtung 
ztt zucinten. - . " 

Der dureh die Ziehgeschwindigk^it ; den. erf indungsgemaS 
groEen Temper a tiirgradienteii itn Kristall in: einem Zepttitiier 
ter '-2ur Phasengrenz^^ letztiidh^dtirGb. die Dre^ : 

schwifidigkeit * beeinf lusste Pha^engrenzfarra zwischen/ Kri-^/ ; 
stall- arid flus^iger Schmelze wird erf induhgsgemaS so 
eingestelit, dass eine bezogen auf die Schmelze konvexe 
V'Grenzf lacHeriwo^^ Dabei weist -die Grenzf la:- * • 

chenwolbung ublicherweise ' einen Radius von mindestens 
G , 05 m auf wobei ein Radius von insbesondere; mindestens 
0V2m bevorzugt ist . - ■ 

per Erfindung liegt die Erkenntnis zugrunde , dass fur das 
Verf ormen der mittels des Czochralski-Verf ahrens herge- 
stellten Kristalle und den daraus gewonnenen Wafer in der 
heirkommlichen. m- oder r-Richtung bei einer nachf olgenden 
Temperaturbehaiidlung sogenannte anisotrope Spannungszu7 
stande der- Wafer verantwortlich sind, Bei der Zuchtung in 
in- Oder . r-Richtuhg werden zwar. radial symmetrische Span-^ 
: rximgen aufgirund des ahgelegten. radialsymi^^ 
iraturprof ils in den Kristall eingebaut^ diese wirken sich 
aber bei dem schragen Heraussagen der c-Achsen orient ier- 



ten Kristalle; in ein^ xiicht. radial syrometrischen Span-. 

nungsbild aus . Der Verlauf der. Sp.annungslinien ist von 
,einem En4.e des Wafers anderem Ende ausgebildiet ■ 

Diese-. anisfcropen Spamiungszustande im Kri stall koimen nie 

vollstandig in einem Temperprozess 2:^elaxiert werden, - 
~wQdurch bei jeder weiteren .nachf olgenden Temperaturbe-. ; 

bandlung ..Verf ormungen des Waf ers.. auf treten . 

Diese anispfcrope.n Spannungszustande sind bei Wafern, die 
a.us mittels des erf induiigsgemaJSen Verfahrens hergestell- 
ten. Eirikrist alien' gewonnen werdfen, nicht vorhanden, da 
die Koristalle in einem radialsymmetrischen Temperaturf eld 
gezuchtet wercien. Es Werden zwar ebenso merklich Spanriun- 
gen.aufgrlmd- des axialen Temperaturgradienten in den 
Kristali -eingebaut , "diese sind aber.- lediglicli rbtations-, 
syttmeitri^Gher Art" -.nnd. lass eri sich" uberraschenderweise bei 
der anschlieSenden • Temperaturbehandlun^ einem radial-, 
symmetrischen Temperaturgradienten starker reduzier^n als 
in dem^jenigen Material V das: nach dem Stand der Technik. 
herge-stelll:^ wird../ . • \ : / : i-. - 

iEs hat sicli gezeigt , dass^ mit den erf indungsgemafien Ver- 
f ahrensmerkmalen hexagonale Einkristalle besonders. • 
schnell gezogen werden konnen, so dass Ziehgeschwindig- 
keiten von mindes tens :3Q mm/Tag insbesondere mindesten^ ■ 
4 0 mm/ Tag ermoglicbt werden. In ,vielen Fallen hat sich 
eine maximale Ziehgeschwindigkeit von 200 mm/Tag als 
. geeignet erwiesen . ifelicherweis sie jedpch maxi- 

' mal 150 mm/Tag , insbesonder s raajximai 130 mm/Tag wobe i 
maximal ■ 12 0* mm/Tag besonders bevorzugt ist. Durch die- 
erf indungsgemafi ermoglichte Erhohung. der Zuchtungsge- 
schwindigkeit wird eine wirtschaftliohe Herstellimg' be-:; 
sonders spannungsarmer . Einkristalle erst erraoglicht , 



Die Tempeiraturbeliandlung bzw- Temperung : kaim nach. 'dem 
Zuchtprozess- in einem Nacliheizbereich in der Anlage obei:- " 
halb des Zuchtuhgstiegels durchgefuhrt werden. In diesem' 
Nachheizbereich iasst sich der "^Exnkristall einf ach -ein- .. 
bringeh. ' Es hat sicli kls Vorteilhaft erwiesen, ' wenn d^^ 
Einkristall bei der Tefnperaturbehandlung fur einen Zeit- 
raum von mihdestens I Stunde .vorzugsweise von miridestena 
zwei Stundeh isotherm aind/oder bei einer Behandlungstem-. 
peratur von^mindestens 1750 K beh^ 

Vorzugsweise sollte bei der Zuchfeung des: Kristalls eiil . . 
"axialer- Temperaturgradlent in Bezug auf die c-Achse ein- ~ 
gestellt werden, de:r -an detti Kri-s^ail im Bereich der Pha^ 
sengreiizf laGhe, d.h. inii^rhalb des erst^ii Zentimetera 
2wischeri- fehas^ngre und- bereits; f er*ti0em Eiiikristall ,. 
mindes6ens 30 K/cm betragt . Bevbr^zugte Werte sind minde-: 
stehs 3 5 K/cm und in^besondere: mindesteiis 40^ K/cm wobei '.-^ 

- sp^zieli 50 ■ K/ cm ganz bevbraugt . ist . : Ein bevorzugter . ; • . V 
maximaler Gradient bet ragt 2 00 K/cm insbesondere 15 0 
K/am, ~ • .r • ■. ' ' - - ' ' ^'vv-'^ • 

Mittels dieaer Temperaturgradienten lassen sich: zwar nodh 
keine vollig spannungsarmen fiinkristalle e 

Spannungszustand ist aber -homogeh radiarsymmetrisch und . / 
kahn erf induhg^gemaS durch die nachfolgenden Temperpro-^ " ' 
zesse "in einera Temperaturbereich. 200 - 500 K niedriger ; 
als- d^r Wachstumsprozess bei ca. 2320 K- in einem kleinert 
axialeii uiid/oder ridialeh i:emperaturgradienten -in: bezug- ■ 
auf , die c-Achse nahezu isotrop entspannt werden. 

Es sbllte auch 'darauf geachtet werden, das s mindesfeens. ; 
bei d^r TemperaturbehsLhdlung der:Kristalle in einer- 
Zuchtarilage Oder in einem nachgeschalteten Prpzess ein 

- konstanter rotationssyrametrischer und/oder axialer Tern-- 
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peraturgradienfe liber die gesamtie Lange des Einkristalls 
einges.tellt wird. Diesex konstante Temperaturgradient ' 
verringert anisotrope Spannungs^zustande in dem Einkri^ ...= 
'■^t:all . :-' " ■. • .... ■' ► / ' , j : \ .;. '.v . . 

Bex einer_ bisvor^zugten speziellen Ausf uhrungsform kann bei 
■d^r Tempe,raturbeliandlung bzw.. . .b^im Tempers d Temperatur 
linear und/oder stuf enweise vprandert werden , Bei - der . :V - . • 
stuferiweisen Vei-a^ der Tetnperatur konnen beispiels- 

•weise bei den Pbasenubergaftgen der .metastabilen Zustande 
Y und ti zur therTiK^dynamisGh sta;bilen a~For^ des Saphir - 
Pausen "eirigele^t: werden, z .B/ bei 1400 ■+ 25K tind/oder • 
1000 ± 25K. Die Pausen weisen vorzugsweise eine Dauer von 
mindestens 1 Sturide insbesondere 2 Stunden auf , 

Eirie weitere Ausfuhrungsfbrm des 'erf indungsgetnaSen Ver- • 
fahrens zeichnet sicb dadurch aus"/ daiss eine zweistTafige 
Tempera t:urbehahdluhg durc^ wird und zwar mit; einer 

ersten BehandlurigsstufeV bei der der Eirikristall rait , 
einer ersten Ablcuhlrate von einer ersten Sehandluiigstem- , 
peratur abgekuhlt wird, imd tnit einer zweiten Behand- 
liingsstufe, bei der der Einkri stall , oder ein aus dem . 
Einkristall hergestelltes Erzeugiiis tnit einer kleineren; 
zweiten Abkuhlra.te van einer zweiten" Bebandlungstemper^.- 
tur aus abgelcuhlt wird . "Das erste und scbnellere , aber ; 
gesteuerte Abkuhleri gef olgt von einer zweitfen Behand- 
lungsstufe> bei der langsattier abgekulilt wird, hat '.sicb 
als sehr wirkungsvoll erwiesen. 

Per Einkristall kann bei der ersten Behandlungsstuf e 
isotherm in dem Nachheizbereich. abgekuhlt werden. Dies, 
lasst sich nach dem Herstellen des Einkristalls eirifacli 
bewerkstelligen. ' 
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Bei eiiier_v.orteilhaft-en Aus^^ wird der Einkri:^ 

stall jnaGh der. Ziuchrt im Zuchtofen bei- ersten Behand-^. 
lungsstufe; trvit.. qiner .Abkuhlraite.j^^^ vorzugsweise maximal^ 
50 K pro Stunde, insbesondexs weniger als 20 K pro Sfeunde / 
abgekuhlt:. Mat diesem verhaltnismaSig schnellen aber ^ - 
-gesteuerten lassen siqix bereit s ^ relativ spart-^ 

nungsarme Einkristalle herstellen deren Spannungeri. sich 
in der nachf olgenden, wei|:en -Be.han<aiungsstuf e -weiter 
reduzieren^ lassen. . ; *; ,r . ' - ; .r . .. 

Die erste. Behandlungstemperatu^ pder auch in .einem ein- 
stufig.i^ri Verfahren ^inzige, Behandlungstemperatur betragt . 
vorzugsweise .2100 K. Insbesondere betragt die Abweiohung 
davon max;imal ± 50 K. Bei dieser Temperatur relaxierea 
die S.pannuixgszustande besondors gut . . . , 

Bei . der zweiten Behandlungsstufe sollte der Einkri stall ' . 
Thit eip.er Abkuhl irate von weniger als ' 15 K pro Stunde 
abgektihlt ;werden. Dieses langsamere Abkiihlen tragt einmal 
dem. groSeren Volumen eines kompletten Kristalls gegenuber 
einem Wafer einer Dicke von < 1 mm Rechnung und unter-- ; . . 
-stutzt das Ausbilden eines weifcgehend spannungsf reien ■. 
EinkristaLlls ohne Verf ormungsef f ^kte - . . . ■ 

Bei einer andereri vorteilha,ften Ausgestaltting. wird ein in 
der ZuQ^itanlage oder in einem naiclif olgenden Temperatur- 
prozess - abgekmilter ,Kristail Vorprodukten von Wafern 
mit Materiaidicken von kl einer .1 mm gef ertigt und*. danii 
einer zweiten Temperaturbehandlung mit Behandlungstempe- 
raturen von maximal .2100. und minimal 1850 K mit; Abkiihlra- 
ten von weniger als 20 K pro .Stunde unterwo.rf en.. Dadurcb 
lassen sich mit dem erf indungsgemaSen Prozess nahezu 
spannungsf reie und damit verf ormxingsstabile Wafer fur 
naclifolgende Temperaturprozesse wie bei der LED Anwendung 



liblich fierstellen..- 



Das Verf ahren ■ mit deii Erf indungsmerkmalen sollte bei .. 
Temperaturbehandliingfen nach dem , Zucbtprozess uber dein : , 
Schmel^tiegel zum Scbutz des Edeltnetalltiegels vor ,Qxlda--^„ 
tion'lm Temperaturbe K unter Sehubz-- 

■^^as, wie^H2-; Ar=-Atmosphare oder -irri Vakuum durch^ef^uhrt. ./v^ 
werden. Hiexdurch lasseh sich .^oWohl Verunreinigu^ige.n. . als 
auoh undef inierte Warmeleitungsef f ekte und dadur ch auf v 
tretende Kristallf ehl weitgehend vermeiden. . 

Bei einer bevorzugten Ausf uhrungsf orm der Erfindung wird 
bei einer Behandiungstemperatur atiSerhalb einer Ztiohtaii- :: 
iage bis maximal 1950 K eiri vorgegebener Umgebungsdruck: ,. 
nahe Normaldruck' mit einem Sauerstof f anteil bis 50 \Pr6~- " 
zent .eingestellt , wdbei gasberiihrende Bauteile aus . einer 
Plat in-Rhodiumlegierung : yer^endet werden , die bei solclieii. 
Temperaburbedingungen' eihe oxidierende Atmpspha±e .benQti- 
gen^ Aiif diese Weise konnten gute Ergebnisse erzielt .. 
werden. Dxe: Ed:elmetail-Bauteil.^- werd^ Fixieru 
lind/oder • AiA£lage und/oder ' zum Schutz des Tempergutes ' im.. 
Of en benoti^ti 

Eine andere Ausf uhrungsf orm der Erfindung, mit der sich. 
ebenfaliis gute Ergebnisse erzielen lassen, ergibt sich, : 
wenn bei einer Sehandlungstemperatur bis maximal 2150 K v 
eiri vorgegebener Umgebungsdruck mittels eines Inertgasea 
nabe Normaldruck eihgeistellt wiird,. wobei gasberuhrexide " 
Bauteile aus Iridium verwendet . werden . Als Iriertgas kanri 
Aargpn, Stickstoff oder auch. ein Gemisch daraus verwendet ; 
' werden. Der rakxiriiale Sauerstof fgebalt des Inertgases bzw. 
GemisGbes kann wegen der Oxidationeempf indlicbkeit des 
Iridiums hier nur maximal 2% 'betragen. . 
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Eine dritte Ausfuhxungsform ist ein zweistufiges Verfah- 
iren durch die Koinbinatiofi der beiden vorher besGhriebenen 
Vao^ianteji/ wobei ., beim Ubergang zur hoheren Temperatur . \. 
vorher ein komplett.er Gasaustausch des 50% Sauerstoff 
enthaltenden Gases gegen .das. fur dei^^ Temp era t ui: ^ 

fceoreich nQtweridige Ine r t gases mi t der sehr^ stark ^r^du- \ • 
zierteri Sauerstoff gehalt vprzuriehmeri istv 

Das erf indung.sgemaSe. besonders zttr Herstel- 

Itmg. vpn Ko3nindeinkristallen,v wie Saphiren und Rubinen : - 
geeigneti - • 

Nachf olgend wird das ei*f IndurigsgetnaEe Verf ahren am Bei- 
spiel einer yorrichtxin^^^ zum Herstellen von Einkristallen 
nSh^r erlaute3?t: . ., , . . . ' 

Es zeigexi 

. Eig . 1 : Vorrichtung zur .Zuchfcung von Einkristallen 

5;igv2.: Spannungsdoppelbrechung (SDB) von Krlstallen im 
: ^ ■ v" ;^stand von d^ ^ ; v 

TF.ig.S r . SchematisGher Aufbau einer Vorrichtung zur ' . 

Durchbiegungsmessung von Waf ern 
Fig, 4: Durchbiegung der. Waf er . in jLtm , 

. Fig . 1 zeigt . eine schematische Darstellung eiyier Vorrich- 
tung zum Durchfu^ Die Vorrichtung 
weist: ^ine Heizwg l^^ Tiegel 3 ;auf^ der mittels/ 
einer ^schirmung 2 yon der Umgrebung al^ i-st. Die 
^^i^^i^S' 1, ist„ .bei der gezeigterx..-ya^^ 
.'Onsspule- 1 einer I ndu35:t ions hex z^^ der Figur 
. ^^.^g^^tellt ist eine Stromversqrgung fur die Jndukti- 
onsspule 1.; Die Abschirmung 2 kaim als Hitzeschild dienen. 
Oder auch selbst induktiv an die Induktionsspule 1 ankop-^, 
peln und dadurch als Heizung zum- indirekten H^izen des 
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Tiegels 3 . dienen> . De^: Tiegel 3 Vkann_ aber auch dir^ 
mittels,. dear Indufctionsspul^ 1. beheizt warden. 

-In detn- IJiegel: 3 ist .Rohmater^ angeordnet, das mittels 

der , Heiznng 1 in einem ge^chmol;2;enen Zustand vorliegt.. 
Bei den gezeigfcen Vprrichtung i#t_als Rohmaterial;' Alumi^ . 
niumoxid ;4 : in^ ^-^^ 3 al^, Schmel ze angeordnelp /, - 

In der Figur oberhalb des geschmol-zenen Rohm 
eine Zugstange 5 angeordne^ Ziehge- . 

sch^indigkeit von mehr als 40tran: pro Tag in . die. gekenn- ' 
^zeictmete Richtimg gezogen wird. Gleichzeitig wird die ., 
Ziigstange. dabei um ihre eigene- Aclase . gedreht ,• Typische • 
Drehgesqhwiiidigkeiten f ur 4en eapf indungsgeTnafien Prozess 
li^gen zwischen 10 un^ 40 Urmirehungen ,pro Minute wqbei 
die ZuGfstange mit dem Keim und dem angewachsenen Kri- 
stallkorper gedreht wird. Nicht iri. der Figur eingezeich- 
net sind ;;Antriebsmittel und Steuerraittel zum Antreiben \ * 
der :Zugstai^ge 5 omd zura Steuern der Bewegung der Zugstan- 
ge 5-^. - .. ;, ... ' , ... 'V -. , 

An dem -Tiegel 3 zugewandten Ende der Zugstange 5 ist ein 
Impfkristall 6, namlich ein Saphireinkri stall angeordnet 
Der Tmpfkristall G ist 30 orientiert, dass seine kristal 
iographische c-Achse dem geschmplzenen Rommaterial im - . 
Tiegel 3 zugewandt ist. Im einzelnen die krist:allOr- 

grapliische e -Achse d^s Impf kristal Is 6. in der Fig . 1 senk 
. recht nach unten angeordnet , - - . - ; . , ■ 

d^m geschnK)lzeneaa Rohmaterial _4 zugewandten Eride. des 
ylmpfkristall-s - 6. ist ein Hinkristall 7,- insbesonders ein 
J'Saphireinkri stall -7 angeordnet , - .Der- Einkristall 7 bildet 
|it dem geschmolzen^n Rohma.terial 4 eine Phasengrenzfla- 
8 aus. Tiegel^ Scbmelze lind abgezogener Rohkristall 




'bVf i'S^en^^ic Schut zgasatmosphare von^ z , B . • Argon 

TOit '%iilem''%^ - Von < 1% unter ■ 

Norma rjdiruckbediiigi^ ■ , ■. ' 



Ziirn Hersfcellen eines EiT^ristalls 1 mit der in der Figtir - 
- ^gezeigteri: Vorricht\^^ zunaohst Rphmaterial / insbe- ■ 

sonders Aiuminiumoxid '4 in deri TiegeL 3. eingfebracht und 
tridttels der Heiziung 1 geschmplzeri. Der an dem ^esehTnol^e- 
;ilen Rolimafee^ .zugewandten Eride: ^ d Zugstahge 5 ang^b-. " 

brachte Impfkristall/" vodrzugs^^ Korundkristair wie 

ein Sapiiireinkristall 6, wird in da^ geschmolzene Rohtna- 
terial: 4 eingetaucht oind der D\l3rchmesser la,ngsam vergiro- 
Sert. Naehdem der gevmrischte DurcJ^^^ erreicHt Ist/ 

wird die :Zugsfea.nge langsam mit eirxer Geschwindigkeit von 
etwa 40 • -120 pro: Tag in die gekennzeichnete Riehtung 
.gezogeii und dabei in die mit dem' Pf e gekennzeicttnete 
Riehtung lim die eigene prehachse mit Rotationsgesc.hwin-' 
digkeiten von 10 40 Umdrehurigen pro Minute gedreht . . ' 

Im erf indungsgemaSen Verfahren werden die Kristalle in 
der fur die Zucht von Kristallen rait hexagonal er St ruktur 
unubliGhen c-Achs enriGtitung liergestellt . Dazu wird ein . • 
fur diesen Prozess unublicher hober axialer Temperatur- 
gradient- an der 'Phasengrenzf lacbe eingestellt, welcber 
sich' ublicherweise in einer Spannungserhphung im Kris tall 
auswirkt , womit aber hobe Zuehtungsgeschwiridigkei ten ' ' 
realisiert • wexden konrien. Mit dem erf indungsgemaSen Ver- ' 
fahrexii -lassen sich ari den Kristallen durch einen an^ 
^GihlieSenden Teitiperprozess radial symmetrische Spannuiigeri 
fpLSt voilstaridig abbauen, - - ' ■ - - 

Die Gesatntheit des Prbzesses mit einem definiert einge- 
stellten Nachheizprozess' innerhalb der Zuchtungsanlage 
Oder wahlwei.se in einem nachgeschaltet en auSerhalb der 
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Zuchtanlage ablaufenden Temperprozess, fiih^ uberraschen- 
derweise andeirs als bei dem Stand der "Techriik zur Span- 
nungsarmut im Kristall und damit zur ausgesprochenen 
gigriung des Substrates. 

/Hit dem Vorstehend beschriebenen Verfahren lassen sich , . -. 
gepbireinkri stall e :zuchten nuar ge- . 

ringfugig groSer sein raussen als die Wafer fur die an- 
^GhlieBend.e "Besehichtung.,: beispielsweise zur Herstellung . 
eiiies LED/ Sein sollen. Wenn .durch JTachbearbeitungs- - , 

schrittev wie Schneiden, Liappen,: • Schleif en oder Ppl.ieren 
der dioiin^n kleiner Imm dicken Substrate, mechanische ; 
Spa-imxingen hervorgeruf en werdeii, . ist eine nachf olgende , 
Temperaturbehandlimg nach dem Beispiel 1 oder 2 zv/eckiaa- 
Sig / wobei aber eine Anpassung , aii die g^ringeren Volumina 
zu erfQlgen hat. Geringere Vplutnina. der Kristalle bzw. 
Wafer lassen zum Teraperaturausgleich- kurzere Veirweilzei- . 
ten auf den f.ixeri Temperaturniveaus und sclmeilere Ab- 
■ kuhlzeiten < 15 K pro Stunde zu, ohfie die Forderung des 
- vorgesQbriebeiien max. Tenipe?raturgra<3:ienten, v:on < 4, K pro 
Stunde zuverletzen. Mit den vorstehend beschriebenen 
Verfabren lassen sich deutlicb ebenere und verf ormungs- 
stabilere Wafer fur nachf olgende Hochtemperaturprozesse 
wie z. B. in der der GaN„.Beschicht\jm.g erzeugen, die auch 
da.s Erf ordernis der Def ektarmut bei HochtemperaturprozeSr. 
sen in der Haibleiterindustrie erfiillen. Im einzelnen 
lies sich die Planitat, das heiiSt die Abweichung der 
Waf eroberf laohe -von- der idealen Ebene, um raehr als einen 
Paktor 2: verbes.sern. Die nach dem. besGhriebenen Verf ahren 
initvden Erf iridungsrtierkmalen hergestellten Saphireinkri- 
=S:tg:ile und die daraus erzeugten Substrate eignen sich in 
besonderer Weise fi^r die' MOCVD7Beschichtung mit III 
Nitrid Halbleitern : zur 'Herstellung ^^^^^ beispielsweise 
I^EDs, 



0ie Erf indung wxxd anhand der f olgeiiden Beispiele nailer 
erlautert. , . . ' 

Beispiei 1- - ^ " ' - - ■' - . . i ; 

Nach dem/Herstellen des Saphireinkristalls 7 - auf , die . 
Voafstehend beschiriebene Wei'se mlt einer Ziichttingsge-- 
schwifidiglceit von 48 : nim/Tag- 'uitd elriem : an^el^gteii: axialen 
Temperaturgradienten von 50 K/cm- im Phasengrenzbereicli 
und iiriter^ Schutzgasafemospiiare wird dieser Saphireirikri- 
stali 7'zunackst in dem Nachlieizbereich isotherm auf die' 
Temperafcur von ca>-' 2100 K abg^k^ihlt. Die weitere KuhliirLg - 
des SapHiteiiikristall eirfolgt mit einer Rate von 40 K pro 
StundeV Auf -diese -We'ise lassen ^sich K^^ . 
zen 'weitgefee^^^^ vermeid^n. ■• - . ; ■ , . ^ , 

ito.schliefiend werden Wafer- mit <Obol.> Orientierung aus dem 
Einkristall 7 hergestellt. Dxese Wafer werden darin in 
einem Ofen mit Bauteilen aus^ einer: Platin-- Rhodium- 
Legierii-ng und einer Sauer^tof f -Ltif tatmosphare mit einem 
Sauerstoffanteil bis 5 0 Prozent bei Normal druck auf eine 
Temperatur von ca: 1950' K geheizt tind mit einer Abkuhlra-^ 
te von "15 K piro Sttinde; gekuhlt . Bei dieser zweiten Be- " 
handluhgs'stuf e wird ein radialer Temperatnrgradient von;-; 
kleiner 4 K pro Zehtimeter' im Material eingehalten, ; 

geispiel: 2 . : " " • ' . . . - 

Gemag -dem Beispiei 1 - wird ' ein Saphireinkristall 17 herge- 
stellt", abgekuhlt > und ; in Wafer auf geteil t . AnschlieSend 
Werden die Wafer in einem Of en mit Bauteilen aus Iridium 
und einer InertgasatTtiosphare auf eine Temperatur von ca. 
210 0 K geheit^t und mit einer Abkuhl rate von 15 K pro 
Stunde auf Raumtemperatur abgekuhlt . Die Inertgasatmo- 



;-^j)3:iare besteht aus Stickstoff N2 xinter Noi^ialdaruck-^;^^^ 
Abkiililen wird jeweils beitn Erreichen der den Phaseniiber- 
gangen: der metastabilen : Zustanden y und r\ zur . therHiddyna- 
mischi stabilem a-Forin des Saphir zugehorigen Temperatureri : 
bei 1400 K ± 25K bzw. ICOK ± 25K unterbrochen. Die^e- Tern- 
peraturen werden jeweils 2 Stunderi konstant gehalten, - 
bevor ein Weiteres Abkuhlen erfblgt: . 

: Beispi^l 3 

Geiriaii dem Beispiel 1 wird ein Saphireinkristall 7 herge- 
stellt^ urid ' abgekuhlt . Dex Einkristall wird anschlieSend 
in eiriem Of en mit Bauteilen aus Iridium und eihfer Inert- 
gasatmb'sphare auf eine Tetnperatur von ca, 2100 K geheizt, 
24 Stunden bei konstanter Temperatur gehalten und mif 
eiiier Abkuhlrat:e von XO K prb^^ Stitinde auf Raiimtemperatiur: ' : 
abgekuhlt. Hier wird bei der AbkuKlung des Rohkristalls 
dem groEeren Volumen gegenuber den Subsfcraten Rechnung 
getragen. Die inertgasatmosphare besteht aus . Stickstof f 
N2 unter Normal druck. 

Die unterschiedlichen Spannlirigsniveaus verursacbt. durch 
den Herstelluiigsprozess des Saphirmaterials uber den. ■ 
Rohkri^fcall bis zumi Wafer lassen sich mit den nachf'olgend 
beschriebenen Verf ahren' quantitativ und ortsaufgelost 
bestittmen. Zusatzlicb zu den hier aufgefuhrten Messungen 
konnen Spannxihgen im Krista:ll und/oder Wafer mittels 
Ratnanspektroskopie integral uiid durch Rontgenbeugung 
tief enselektiv bestxmmt werden. . 

Beispiel 4 . - ' " ' ' ' ' - ' ■ 

Bestimmurig der spannungsgekoppelten Gangunterschied^ 
mittels Lasermessung: 
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• Ziiir Bewertung cier - Matexialqlialitat geziicliteter Saphir-^ 
Rohkriistralle nach dem Beispiel 3 ■ Volumen^Proberl 
<Boule-:Zyl inder : Durchmes ser ^r-' '2 >^ ; v . Hohe : 4 0 rtim)^ -IMfcer su-. ' 
chungen bezuglicli; des Qualitatsmerkmals Spannungsdoppel- 
brechung ■ (SDB) durchgef uhr^t und diese mit dem StandJ: .der . 
Technik vergllchen , ._X>as ang^ Messverf ahren ber:uht 

auf dex B^stimraung des Gangunterschiedes (Angabe in. :Qm) 
zwischeia zwei zueinander prthogonalen fComponenteri eines 
definiert . polar-isierten Laserstrables (Wellenlange : 
672nm)' . Dieser . 1st . proportional , zu einem Spaiinungsdif fe-: 
renz-Wert Aa=cri^^ ^ v : / : 

2U- i^^^^ Mesasignal ist : das Resultat der Inte- 

gration aller. lateralen Spannu^ entlang"^ der 

ctorGh^traihlten Zylifiderhohe Hierbei ist ^ zu beachten, 

'dass der ermittelte Gangunterschied (MessgroSe) auf die 
Lange des ; durchstrahlten. Kri stall -Segmentes zu normieren 
ist . ^ Die Daterxakquisition erf olgt mittels eines Linien- 

: scans, welcher entlang einer Geraden radial durcb den 
Mittelpunkt des Kri stall -Zylinders verlauft ; Die Durch- 
f ubrurig ■ di e ses Ver f ahr ens ist. bei spie 1 sweise in dem .. Lebr- 
bucb: H. Abeny C. GulllGmet, Phato^lastxclty of Glassy 
Sprin^ax: V&irla^ 1993 beschrieben.' D^ MessungeiirW 
mit einem Messgerat' I^PA. 2000 des Herstellers Instrument, 
Systems Mmicben, Deu^ 

Die Ergebnisse " sind in Fig. 2 dargestellt , Dabei/ warden 
drei Kristallmaterialien gemaE dem Stand der Tecbnik A,.. 
B., C Ttiit eiiiem erf indungsgemaSen Kristail (entsprechend' 
Beispiel. 3) verglicben, (Vergleiolismafceriar des Standes 
Tecbnik: - Probe A, , ist ■ etin .^kpmma.rziell erhalt;lit:hes 
nach dem Kyropoulos-Verf ahren in m-'Riohtung gezucliteter 
Kristail;- Probe B und C sind ebenso kommerziell erhalt- 
lich xiiid wurden nacb dem Czochral ski- Ver f ahren in -m-- 
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Richtuiig (Probe B) bzw. nach dem Czochralski-Verf ahren in 
r-Richt\mg {£*robe ^C> hergestellfc . . . . . . 

Wie siGh diesem Dia lasst/ tritt bei dem 

erf indungsgemaSen Kristall nur eine. geringfugige , Span- 
nungsdif f erenz am Kristallraxid . auf , wohingegen der zur ^ 
Hersteilurig von Halbleiterbauelementen essenzielle mitt- . 
>lare. Bereich von 5 - . 4 5 mm nicht nur spannungsarm ist^^ 
. "sondern .auoh uberaus konstante Werte zeigt . Demgegennber 
zeig.ten Wafer . rxach dem 3tand der -ITeclinik A, B, G 

einen deutlich . starkereii, Spannungsverlauf {Kurven 2., 3 
und 4) , der \ zudem durch die ZO:ctLtung in bzw. r- 

Richt\ing iiicht radial syrametrisch ist wie die asynirnetri- 
scjlie Kurvenform und der . signifikante y-Achsen Offset 
z^Lgj^ri, Der 'Vorteil der e^rf indimgsg^ema& ^ 
Saphireinkri'Stalle ist. hinsichtlich Hohe und SYmmetrie 
des Spannungszustandes gegenuber dem Stand der Technik 
d^utlich ablesbar. » ^ . 

Bei spiel 5 ' - 

Bestimmung . der Waf er-Def oirmation beim Aufheizen: 

Durch Laserreflexionstnessung wird die Durchbiegung /: 
•Verf ormung . von Saphirwaf ern gemessen . Dabei wird der 
Wafer einem vergleiohbaren Temperaturprof il ausgesetzt^ 
wie es bei einem typischen GaN-Beschichtungsprozess ver- 
• wendet wird, , . . 

Durch. die Messung wird aufgezeigt, wie stark sich die . 
. Ebenheit (Planaritat bzw. Flatness) der Substrate bei 
, einem var iierenden angelegten Temperaturprof il andert , 
Die Verformung ist ein MaS fur Spannungen im Kristallma- 
terial - Aufgrund unterschiedlicher Zuchtungs- und Temper 
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■ verfahren der Kristalle weiseri die Substrate eine untef - .v , 
"schiedlich starke Durchbiegung auf , 

'■ " - ' ■ 

Der jeweilige zu untefsuchende Wafer wird unter reprodu- 
^zierbaren Bedingungen auf e'inen in einem Of en angeordnp^- ..: 
ten Quarztisch gelegt urid mitters eines Lasers seitlich. 
'bestraklt . Dabei wird ein Lasersti^^ durch einen : •_ r 
''Strahlenteiler so in zwei Strahlen auCgeteilt.> /das3 die 
; ; 'fp'aserstrahlen jeweils .in der Wafer Mitte und nahe des . 
/feandes auf den zu unter sucheiiden Wafer bzw. auf das /Sub- 
.Jstrat, auf tref f en tind dprt reflektiert werden. Der am.. - 
..tWafer reflektierte Laserstrahl wird dann auf einem -ca-. 3- • : 
'Mn eutfernten Schirm beobach^ .Biegt sich das Substrat . 
.durch/ so andert sich der Abstand der* drei Laserref le-. • 
ocionspunkfc^ , dex dann auf dem . Beobaqbtungspchirm fe^st itrant; : 
,werden; kahn, Der' scbematische Aiifbau der Messanordiiung:. : 
; : ist in Fig, 3 auf gezeigt . . 

. In einer solchen Anordnung wurden die erf indungsgemaS 
hergesteilten Wafer mit Waf em . des Standes der Technik- 
yerglichen. 

Die Waf er wurden nach folgenden Verfahren hergestellt : ' 
Stand der Technik (Vergleichs.waf er) : 

Ky: Gezuchtet nach dem KyrppQulos Verfahren in . : 
.Richtung. • . ... 

CZ: Gezuchtet nach dem Czochralski- Verfahren in m- - 
Richtung 

ErfindungsgemaS hergestellte Wafer: 
^ . - 1: Hergestellt wie beschrieben nach Beispiel 2 * ■ . 

2 :. Hergestellt wie beschrieben nach Beispiel 1 ' \ 

Bie Messergebiiisse sind in Fig. 4 dargestellt . Wie ..daraus 
'2U entnehmen ist, z'eigt /die maximale relative Anderung . 



20 



der Lasexref iebcibfiBpuiikte -bei erf indungsgemaS gewbn- 

iieiieii/Kriatallen bedeutend geringexe DuirGhbiegimg als dl« 
gemaS dem Stand der Technik herges tell ten Kristalle . 
.Dewtlica zeigt: sich, daSB -die . in^tn-Richtung ge zucht^teii' - 
: KriBtalJe veine starkeafe - 

■Die: Mea^wngenr-zeigen .die unterschiedliche V^^rftirrnxmsBt^i- 
bilitat: erf.iridungsg6raa&r^lierg4s^^ Wafern 2Um ' 

.Stand :der Tecfefixk.v Tol^riei^t sind Deformatiorien vbii-rrvaxr 
9 .^insbesdnders -makima^ wofeir max . 6 fim besonders ' 
bevdrztigti iefe.-.UiDliche Defc;irTnatianen der erf ihduhgsg^ma- 
Sen Wa^eo^ .b'etragBn 5:^pjri i^^ werii^er, datnit beim BeschicH- 
tc^i.ein^: Wafers- auf eiiier H^xfjilatte bei z.B. 1370 k ' 
lioirwDgeiie-iir-Nitrid' m ^,ber die gesamte 

<a>erfl^che cierr wafer vdiir 2-^4 
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, B e z u g s z e i g h e n 1 i s t" e 



1 

2 Abschirmuiig 

3 Tiegel • ■ 

4 Rohmaterial 

5 Zugstange 

5 Impfkristall 
7 Einkristall 

6 =\ Phasengren?;f lache 
9 Nacliheizbereich * 
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Pat ent arispruche : . _ 

1. Verfahren zum Hers tell en von spannungsarmen Einkri- • : 
- stallen mit hexagonaler Kristallstruktur, die eine' ' 

. auf einer tOOOlI-Flache senkrecht stehejide kriatallo- 
•graphische c-Achse aufweisen, aus einer Schmelze ausT' 
Kristallarohraaterial, inssbesonders nach-.defn Czpchral's- 
ki-Verfahren durch ' 

Einfcauchen eines auf eine Tempera tur unterhalb . des ■ 
Schtnelzpunktes des Kristalirbhrnaterials gehaXtenen - - 
Eiiikristalls in die Schmelze, unter Ausbild^ung einej^ 
Phasengrenze fest-rflussig und Zuehten deS Krisfcalls 
durch Herausziehen mittels einer nach oben gerichte- 
ten Ziehbewegung 

dadurch gekermzeichnet, dass der Einkristall entlahg ' 
der c-Achse gezog^n wird, dass am Kristall innerhalb 
des ersten Zentimeters von der Phasengreiize weg ein ■ 
Temperaturgradient von raindestens 30 K eingestellt " 
. ,- wird. und dass. der: hergestellte Kristall einer nach-- 
folgenden TemperbehandlungrTaxtt^rzog^enrwirdrr 

2 . Verfahren nacli Anspruch 1 , dadurch gekennzeiclinet , 

dass der Einkristail (7) bei der Temperbehandlung fiir 
einen Zeitraum von mindestens einer Stunde isotbem ■ 
und/oder bei einer Behandlungstemperatur von minde- 
. stens 1750 K behandeit wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , 

dass die Ziehgeschwindigkeit groSer ist als 40. Milli- 
meter pro Tag. 

■4-. Vej-fahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, ■ 

dadurch gekennzeichnet, dass bei einer Abfcuhlung von 
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melir als 1750 K auf Rautntemperatur eip. axialer 
lind/oder radialer Tempera turgiradient von. maximal 4 
K/cm eingestellt wiird. 

"Ver^a-taen-^ nach- einem tier j vorherg An-spruche ; ; . v - 

da;dy.reh;^ in .einem anschlieSenden . 

Temp^:rprqzes.=s ; der, Kris tall und/oder daraus gewonnene - • 
: Wate-fe/^au-fp Temperatu^^ K aufge- • 

heizt werden und dann mit: Kuhlraten yon maximal 2 0 .K 
.prQ -Stunde;- zur Einhaltung eiiies maximal zulassigen 
Xemperat-urgrad^^^ von .4- K/cm in axialer und/odf^: = 

radi.^ler /Jlich^^ werden • - ; . 

Verf afar^H; .nach einem der rvorhergehenderx Anspruche 
dadurch gekennzeichriety dass bel der Tempera tiirbe- 
- harndlUQgi die Temperatur linear -aind/pder ; stuf enwei$e . 
verandert wird. ^ ; ... ... - 

Verfahren nach einem/der vorkergehend^ Anspruche, ^ 
. ;da43^?-^^h gekennzeiq]^ .dass eine zweistuf ige Tempe- 
. .r^turbehandlung . durqhgef ^ wird , wobei in einer 
ersten Behandlungsstuf e^ bei welcher der Einkristall 
(7) mit einer ersten .-iUDkuhlra^^ von einer ersten Be- 
:.h4]i<;ilungsteniperatur -a wird, und wobei in 

, . einer zweiten Behandlungsstufe,.- bei welcher der Ein- 
' kristall. - (7 ) oder ein - aus . . dem Einkr i stal 1 (7 ) herge^r 
- stelltes Erzeugnis mit einer kleineren zweiten Ab- 
kiihlrate von einer zweiten Behandlungstemperatur aus 
. a.bgekuhlt- w.ird .;. : • - ■ . , / 

Verf ahren nach Anspruch 7., dadurch gekennzeichnet , 
dass der Einkristall bei der ersten Behandlungsstufe 
mit einer .Abkuhlrat^^ weniger als 50. K pro Stunde 

abgekuhlt wird. • • . , . 
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9 . Verf ahren nach. einem d^r Anspruche 6 bis 8, dadureh * 
gekennzeichnet , dass die erste Behandlungstemperatur- 
; 210 0 ±5 0 K betragt . 

10- ■ Bpannurigsaxmer hexagonal^^ Einkristall erhaltlicii 
■ riach dem in den Anspruc^ iVbis 9 definierten Ver- : 

11. Verwendurig . eines nach dera Verf ahren der Anspruehe 1 
bis 9 erhaltenen h,exagonalen Einkristalls, zur Her- 
stellung von Halbleiterbauelementen. 
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■ ' - Zusammenf assung 

Verfahren zum Her-stellen von- hexagonalen Einkrist alien - ' 
und deren Verwendung als S-ubstrat fiir Halbleiterba\iele- 
rnente ~ " • = • 

Es wird ein Verfahren zuitv Herstellen von spannungsarmen ' 
Einkristallen mit hexagonaler Kristallstruktur beschrie- 
ben, die eine/auf- einer fOOOl] -Fla.che senkrecht steliende- 
kristallograph^^ c-Achse aufweist * Dabei wiird ein auf 

eine Temperatur unterhalb des Schmelzpionktes des Kri-- ' 
stallrohmaterials gehalterier Einkristall in eine Schmelze 
aus Kristaillrohmaterial eingetaucht , wobei eine Phasen-- 
grenze /f est- flussig gebildet wird. Der Kristall wiird: 
ansciilieSerid z.B, riach dem Czochral ski -Verfahren mittels 
einer nach obeh gerichteten Ziehbewegung gezuchtefc . Das 
Verfahren zeichnet sich dadurch aus, dass der Kristall " 
entlang-der c-Achse gezogen wird/ dass am Kristall inner- 
halb des ersten Zentimeters von der Phasengrenze weg ein 
Temperaturgradient von mi tides tens 3 0 K eingestellt wird 
und dass der hergestellte Kristall einer nachf olgenden 
Temperbehandlung unterzogeri wird. Das Verfahren ist be- 
sonders zur Herstellung von KoirurLdeiiikriatallen wie Sa- 
phiren geeignet, die als Siibstrat fur Halbleiterbauele-^ 
mehte wie z.B. LEDs verwendet werden. 



(Fig. 1) 
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